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Spreminjanje lastnosti magnetnega prahu samarij-kobalt ob obdelavi 
Povzetek: 
Obdeloval sem odpadni magnetni material, nastali pri brušenju magnetov na 
osnovi Sm2Co17. Iz deležev suhega vzorca lahko sklepam na prisotnost 
Sm2(Co,Fe,Cu,Zr)13,8.  
Osnovnemu vzorcu sem odstranil večje nečistoče, ga posušil, dal v kalup, stisnil 
(z namagnetenjem in brez) ter sintral na 800-1000 °C. Osnovni vzorec pripravljen 
izven polja pokaže magnetizacijo 0,44 T, tisti v njem pa  0,51 T, kar je primerljivo 
z lastnostmi industrijskih magnetov Sm2Co17. Po drugi strani izdelan magnet brez 
uporabe zunanjega magnetnega polja pokaže magnetizacijo 0,40 T in 0,41 T z 
njegovo uporabo. Ta lastnost pa ni trajna, saj produkt popolnoma izgubi magnetni 
značaj v času enega dneva. Verjetni vzrok za hitro izgubo magnetnih lastnosti v 
obdelanem vzorcu je v neželeni prisotnosti kisika (w ~ 0,05), ki se veže na vzorec 
ob brušenju, s čimer se tvorijo oksidi in se posledično prekinejo medkovinske 
povezave.    
Ključne besede: recikliranje, magnetizem, trajni magneti, lantanoidi, SPS 
 
 
 
Samarium-cobalt magnetic powder properties changing during processing 
Abstract: 
A residual magnetic material due to the grinding of Sm2Co17 based magnets was 
processed. Sm2(Co,Fe,Cu,Zr)13,8 metal ratio may be deduced from the 
elemental analysis of the dry sample.  
Mayor impurities were removed from the starting material, than it was dried, 
molded, compressed (with or without magnetization) and sintering at 
800-1000 °C. The initial powder shows magnetization of 0,44 T, while the 
processed one in the external magnetic field shows 0,51 T, which is comparable 
to magnetic properties of the industrial Sm2Co17 magnets. On the other hand, the 
prepared magnet without applied external magnetic field shows magnetization 
0,40 T, while if applied it shows 0,41 T. This capacity is however not lasting, as 
the magnetization completely disappears within a day. Probable reason for early 
disappearance of the processed sample magnetic properties lays in additional 
oxygen presence (w ~ 0,05), bound to the sample at grinding, enabling formation 
of oxides, consequently disabling direct metal-metal bondings.   
Keywords: recycling, magnetism, permanent magnets, lanthanides, SPS 
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Seznam uporabljenih kratic in simbolov 
 
SPS – sintranje s pomočjo električnega polja, ‘Spark plasma sintering’  
VSM – magnetometer za tresoče vzorce, ‘Vibrating-sample magnetometer’ 
EDS – energijsko disperzivna spektroskopija rentgenskih žarkov, ‘Energy-
dispersive X-ray spectroscopy’ 
TEM – Transmisijski elektronski mikroskop, ‘Transmission electron microscope’ 
SAED – Uklanjanje na elektronih izbranega področja, ‘Selected area electron 
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1. Uvod 
 
1.1 Magnet 
 
Magnet je telo, ki okoli sebe ustvarja magnetno polje, ki privlači določene 
magnetne materiale, v katerih sta kovini železo ali nikelj. To so snovi, ki imajo na 
atomski ravni elektrone, ki zasedajo različne orbitale in imajo različne spine. Taki 
atomi so poravnani v kristalnih zrnih in kristalna zrna so vsa usmerjenja v isti 
smeri. [1] 
 
Že grški filozofi so opazili posebno naravo magnetov. Trdili so, da imajo taki 
kamni dušo, saj so lahko premikali železo brez dotika. V času vojn med državami 
na Kitajskem so že razvili primitivno izvedbo kompasa. Prve prave kompase pa 
so izdelali v 12. stoletju. Okoli leta 1600 je William Gilbert opravil sistematične 
eksperimente o naravnih magnetih. Leta 1825 je Sturgeon odkril elektromagnet 
in 1919 se je pričela proizvodnja jeklenih magnetov. Leta 1966 so izumili magnete 
SmCo5 in leta 1972 tudi magnete Sm2Co17. [2, 3] 
 
Zaradi svojih magnetnih lastnosti so magneti pomemben tehnološki material na 
mnogih področjih. Največ magnetov se uporablja v elektronski in računalniški 
opremi. Magneti v trdih diskih shranjujejo podatke, medtem ko v zvočnikih 
pretvarjajo električne signale v zvok. Magneti so tudi pomembni predvsem v 
električni in ostali industriji. V generatorjih pretvarjajo mehansko delo v električno, 
žerjavi pa z elektromagneti dvigujejo kovinske materiale. Medicina uporablja 
magnete v opremi, kot na primer slikanje z magnetno resonanco (MRI) [4, 5] 
 
 
1.1.1 Delitev magnetov 
 
Poznamo veliko različnih magnetov, nekatere najdemo v rudah, veliko pa jih je 
umetnih. Razdelimo jih lahko po njihovi sestavi in po viru magnetizma. Ločimo 
[5]: 
- Trajni magneti 
- Začasni magneti 
- Elektromagneti  
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Med vsemi tremi skupinami so trajni magneti ('permanent magnets') največja in 
najbolj obsežna skupina magnetov. To so materiali, ki obdržijo magnetizem, tudi 
po tem, ko odstranimo zunanje magnetno polje. V glavnem jih lahko razdelimo 
na štiri večje skupine.  
- Magneti NdFeB so eden najmočnejših trajnih magnetov. So dragi za 
izdelavo, krhki in imajo relativno majhno korozijsko odpornost. 
- Magneti SmCo imajo prav tako veliko magnetno moč. So odporni na 
korozijo, visoko temperaturo in razmagnetenje, so pa dragi in krhki.  
- Magneti AlNiCo imajo slabše magnetne lastnosti in se lahko razmagnetijo, 
zato ga ostali magneti izpodrivajo iz uporabe. 
- Keramični ali feritni magneti so magneti sintrani iz železovih oksidov, 
barijevih ali stroncijevih karbonatov. So poceni, a krhki. Ker se težko 
razmagnetijo, so najpogosteje uporabljeni magneti. [5] 
 
Začasni magneti ('temporary magnets') so lahko narejeni iz različnih sestavin in 
imajo lastnosti kot trajni magneti, a le v prisotnosti zunanjega magnetnega polja. 
Primer so kovinske sponke za papir, ki visijo z magneta in se držijo med seboj. 
[1, 5] 
 
Elektromagneti so magneti, ki so narejeni iz žice ovite okoli jedrnega materiala. 
Električni tok, ki teče skozi žico ustvarja močno magnetno polje, ki je odvisno od 
magnetnega značaja jedrnega dela in jakosti električnega toka. [1, 5, 6] 
 
 
1.1.2 Magneti SmCo 
 
Magneti na osnovi samarija in kobalta so močni trajni magneti izdelani iz dveh 
osnovnih elementov, lantanoida samarija in prehodne kovine kobalta. Izmed vseh 
trajnih magnetov imajo najboljše proti-korozijske lastnosti in najbolje prenašajo 
visoke temperature. Zaradi tega se jih prednostno uporablja v medicini in v 
industriji. Magneti SmCo so večfazni magneti s zapleteno strukturo, ki vsebujejo 
dve različni fazi: serijo 1:5 in serijo 2:17.  [7, 8] 
 
Magneti serije 1:5 imajo 1 atom samarija na 5 atomov kobalta, kar predstavlja 
približno 36 masnih % samarija. Kristalizira v heksagonalno strukturo, katere 
predstavnik je CaCu5. Manjši deleži samarija in kobalta se lahko zamenja z 
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ostalimi kovinami za prilagojene fizikalne lastnosti. Magnete te serije se lažje 
namagneti na točno določeno moč magnetnega polja kot pa serijo 2:17.  
 
Magneti serije 2:17 imajo 2 atoma samarija na 13 do 17 atomov prehodnih kovin, 
z večinskim deležem kobalta, ki pa lahko vsebuje tudi znaten delež prehodnih 
elementov kot so baker in železo. Ta serija vsebuje okoli 25 masnih % samarija. 
Ostale elemente kot sta cirkonij in hafnij se lahko doda v zelo majhnih količinah, 
da se doseže boljše temperaturne lastnosti. Ta serija lahko kristalizira v dve 
različni strukturi, kar je odvisno od temperature in razmerja kovin. Romboedrična 
struktura v večjem delu nastaja pri temperaturah izdelave pod 1200 °C, medtem 
ko heksagonalna struktura nastaja pri temperaturah višjih od 1200 °C. 
Predstavnik obeh struktur je Th2Zn17. Magneti te serije imajo mnogo boljše 
temperaturne lastnosti kot tisti serije 1:5. [6, 7, 9-11] 
Slika 1: Kristalne strukture serije 1:5 (a) in serije 2:17 (b in c) [9] 
 
 
1.1.3 Sestava magnetov SmCo 
 
Magneti SmCo so kovinski magneti, ki vsebujejo večinski delež samarija in 
kobalta. Za izboljšanje magnetnih lastnosti se dodaja mnoge kovine. Delež 
samarija lahko zamenjamo z ostalimi lantanoidi, kot so prazeodim, cerij in 
gadolinij. [6] Medtem pa kobalt nadomestimo z nekaterimi magnetnimi 
prehodnimi kovinami, kot so železo, cirkonij in baker. Taki magneti imajo sestavo 
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Sm2(Co,Fe,Cu,Zr)17. Imajo veliko Curie-jevo temperaturo (700 – 850 °C) in so 
anizotropni (različen magnetni vpliv na različne smeri v okolici). [11-14] 
 
Glavni del magneta SmCo zavzemajo homogena zrna serije 2:17 pravilnih 
oblik, ki so vsa usmerjena v isti smeri. Zrna so zložena v sklade, ki jih obdaja 
faza 1:5. Pri prerezu mikrostrukture najdemo tudi tretjo fazo, ki je bogata s 
cirkonijem. S cirkonijem bogata faza prispeva k oblikovanju zrn 2:17 faze in 
ima pomemben prispevek k koercitivnosti, medtem ko čisti cirkonij, ki ga 
najdemo med zrni v magnetih, ne prispeva k zmožnosti ohranjanja magnetne 
moči. [12, 13] 
 
Železo ima pomemben učinek na magnetne lastnosti trajnih magnetov. 
Dokazano je bilo, da se optimalno koercitivnost doseže pri vsebnosti že leza 
med 15 in 20 masnimi %.[13] Večja koncentracija železa povzroča, da se 
nehomogena zrna združujejo v večja homogena zrna, ki so lahko velika do 120 
nm. Železo prednostno zamenjuje kobalt v kristalnih celicah faze 2:17 in s tem 
poveča moč magneta. [12, 13] 
 
 
1.1.4 Proizvodnja magnetov SmCo 
 
Izdelava SmCo magnetov je zahteven tehnološki postopek, pri katerem se iz 
nečistih rud izdela produkt visoke čistosti pri zahtevnih pogojih. Neželene primesi, 
kot na primer, kovinski oksidi, imajo že v majhnih koncentracijah velik vpliv na 
kvaliteto produkta. [15] 
 
Postopek se začne z rudo redke zemlje. To najprej očistijo, ločijo od primesi 
(rafinirajo) in s pomočjo elektrolize pridobijo čisto elementarno kovino. Taki kovini 
dodajo določene elementne prahove kovin v želenih razmerjih, kar nato vse 
skupaj stalijo v indukcijski peči in prelijejo v kalupe želenih oblik. Za nadaljnje 
procese je potrebna inertna atmosfera. Skozi različne drobilne postopke in mletje 
uprašijo delce kovinske zlitine do velikosti nekaj mikronov. Prah vsujejo v kalup, 
ga postavijo v močno magnetno polje in močno stisnejo. Magnetno polje povzroči 
usmeritev delcev v smeri polja, stiskanje pa povzroči take usmeritve delcev v 
kosu tudi kasneje izven polja. Stisnjen material prestavijo v peč za sintranje, kjer 
se ob sočasnem stiskanju in taljenju magnete sintra. Kristalne celice materiala se 
zlivajo v večja zrna. Sledi počasno ohlajevanje, merjenje magnetnih lastnosti in 
izločenje magnetov z neželenimi lastnostmi. [15, 16] 
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1.2 Magnetizem 
 
Magnetizem je fizikalni pojav, v katerem snovi delujejo na ostale s privlačno ali 
odbojno silo. Magnetizem je prisoten v vseh snoveh, ampak je tako šibek, da ga 
v vsakdanjem življenju ne zaznamo. Najbolj je značilen za materiale, ki vsebujejo 
določene redke zemlje in/ali prehodne kovine. [17] 
 
Magnetizem lahko opišemo kot vektorsko polje okrog elektromagnetov in trajnih 
magnetov, v katerem zaznamo magnetno silo. Polje si lahko predstavljamo kot 
povezave ali silnice, ki izhajajo iz severnega pola magneta in se vračajo v njegov 
južni pol (primer je naš planet Zemlja). Gostoto magnetnega  polja si lahko 
predstavljamo kot dotikalnico na teh smernicah. [17, 18] 
 
Vsi magneti imajo severni in južni pol. Na magnetni dipol v magnetnem polju 
deluje navor, ki poskuša magnetni dipol usmeriti v smer magnetnega polja. Navor 
je odvisen od gostote magnetnega polja in magnetnega momenta dipola. Dober 
primer tega pojava je magnetna igla v kompasu in Zemljino magnetno polje. [17] 
 
Magnetne lastnosti materiala so posledica magnetnega momenta elektronov, ki 
se nahajajo okoli jedra. Magnetni moment jedra je bistveno manjši (zanemarljiv) 
v primerjavi z elektronskim. Običajno so elektroni v orbitalah razporejeni tako, da 
se magnetni moment izniči in je atom navzven nemagneten. Posledica je 
magnetno polje, ki poteka v vseh smereh. V prisotnosti zunanjega magnetnega 
polja pa se elektroni in magnetno polje atoma prerazporedita tako, da se uskladita 
z zunanjim (imajo isto smer). V odvisnosti kako se tak material odzove na zunanje 
magnetno polje ločimo: 
- Diamagnetizem 
- Paramagnetizem 
- Feromagnetizem 
- Antiferomagnetizem 
- Ferimagnetizem 
- Supermagnetizem 
 
Odzivi teh tipov magnetizma so prikazani na sliki 2. [17, 19] 
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Slika 2: Prikaz tipa odziva materiala na zunanje magnetno polje 
 
Feromagnetizem je pojav, ko se sicer nesparjerni spini atomov v posamezni 
domeni obrnejo v eno smer, ki je enaka smeri zunanjega magnetnega polja (Slika 
3: vsi magnetni momenti v eni domeni so obrnjene v isto smer). To se zgodi, ko 
feromagnetni material postavimo v zunanje magnetno polje. Ko to polje narašča, 
se v nekem trenutku vsi momenti obrnejo v smer zunanjega magnetnega polja in 
tej točki rečemo magnetna saturacija, ki je značilna za feromagnetne materiale.  
Domene so področja, kjer so magnetni momenti posameznih atomov združeni in 
poravnani v isto smer. Ta proces je spontan pri temperaturah nižjih od Curie-jeve 
temperature (Slika 3). 
Feromagnetizem je značilen za vse trajne magnete in določene druge materiale, 
kot so kobalt, nikelj in železo, po katerem je tudi poimenovan. [19, 20] 
 
Slika 3: Prikaz magnetnih domen in usmerjenost spinov atomov znotraj njih [21] 
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1.2.1 Izotropija - anizotropija 
 
Izotropija in anizotropija sta pojava, ki nam povesta ali ima material prevladujočo 
usmeritev gradnikov (Slika 4). Pri magnetnih materialih govorimo o usmerjenosti 
magnetnih domen. To so področja, kjer so magnetni momenti posameznih 
atomov združeni in poravnani v isto smer. Ta proces je spontan pri temperaturah 
nižjih od Curie-jeve temperature. [22, 23] 
 
Slika 4: Anizotropna (a) in izotropna struktura (b) materiala 
 
Izotropni materiali nimajo usmeritve magnetnih domen in magnetno polje poteka 
v vseh smereh. Namagnetenje v eni smeri povzroči delno preureditev domen z 
drugačno usmeritvijo. Tako namagnetenje ni tako učinkovito kot namagnetenje 
domen z enako usmeritvijo. Take trajne magnete se enako učinkovito namagneti 
iz vseh smeri zato so preprostejši za izdelavo, cenejši, ampak posledično  imajo 
manjšo magnetno moč. [24, 25] 
 
Anizotropni materiali imajo usmeritev magnetnih domen in magnetnega polja v 
točno določeni smeri. Taki magneti imajo severni in južni pol in namagneteni so 
lahko samo v tej smeri. Magnetenje v drugih smereh je manj učinkovito in vodi 
do manjše magnetne moči. Taki trajni magneti so izdelani v magnetnem polju, ki 
povzroči usmeritev kristalnih celic med preurejanjem delcev na kristalni ravni. 
Posledično so taki magneti dražji, ampak imajo večjo magnetno moč kot 
izotropni. [24, 25] 
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1.2.2 Histerezna zanka 
 
Histereza je fizikalna značilnost sistema, da se sistem po prenehanju delovanja 
neke sile ne povrne v prvotno stanje takoj, ampak se odzove počasi. Od vseh 
tipov magnetizma je značilna le za feromagnete, ker je njihova magnetna moč 
odvisna od zunanjega magnetnega polja. [22, 26] 
 
Histereza je odvisnost stanja sistema od njegove zgodovine. Feromagneti imajo 
različen magnetni značaj, ker je odvisen od zunanjega magnetnega polja, s 
katerim smo delovali nanj. Ko delujemo z zunanjim poljem na magnet, se 
magnetne domene poravnajo s poloma zunanjega polja. Tudi, ko odstranimo 
zunanje polje, se večina magnetnih domen ne povrne v prvoten položaj (Slika 5). 
Tak material ima sedaj drugačne magnetne lastnosti. Za razmagnetenje takih 
enot v začetno stanje lahko nanje delujemo z magnetnim poljem v drugi smeri, 
kar ponovno namagneti material v obratni smeri ali pa segrejemo material na 
Curie-jevo temperaturo, kar razmagneti celoten material. [26] 
 
Slika 5: Prikaz usmerjenosti magnetnih domen feromagneta izven magnetnega 
polja (a) in v njem (b) [21] 
 
Histerezno zanko dobimo tako, da trajni magnet izpostavimo zunanjemu 
magnetnemu polju z različnimi močmi in merimo moč magnetnega polja 
merjenca. Dobimo zanko, ki jo prikazuje slika 6. [26] 
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Slika 6: Histerezna zanka magnetizacije magneta v spreminjajočem zunanjem 
polju [27] 
 
Graf histerezne zanke je pomemben pri določanju fizikalnih lastnosti magneta, 
saj iz njega lahko razberemo magnetno remanenco in koercitivnost. Za njuno 
določanje je pomemben del zanke, kjer poteka razmagnetenje, ki se nahaja v 2. 
kvadrantu (II). Magnetno remanenco nam predstavlja presečišče zanke s 
pozitivnim delom y-osi in koercitivnost predstavlja presečišče zanke z negativnim 
delom x-osi. Obe lastnosti sta pomembni za določanje kvalitete magnetnega 
materiala. [26] 
 
Magnetna remanenca je fizikalna lastnost magnetnega materiala, ki določa moč 
magnetnega polja. Poleg kristalne strukture in kemijske sestave materiala je 
odvisna tudi od moči magnetnega polja, s katerim je bil material namagneten. 
Višja remanenca pomeni večjo moč trajnega magneta. [26] 
 
Koercitivnost je lastnost, ki pove zmožnost ohranjanja magnetnega polja 
materiala, po tem ko odstranimo zunanje magnetno polje. Velika koercitivnost 
pomeni visoko zmožnost ohranjanja magnetne moči, medtem ko pa se snov z 
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majhno koercitivnostjo hitro razmagneti že ob vplivu šibkega zunanjega 
magnetnega polja. [26] 
 
 
Slika 7: Histerezna zanka feromagneta z majhno (a) in veliko (b) koercitivnostjo 
[28] 
 
 
1.3 Recikliranje trajnih magnetov redkih zemelj 
 
Današnja družba temelji na velikih količinah različnih materialov in eni izmed njih 
so tudi magneti visokih kakovosti. Skladno s povpraševanjem se veča tudi 
proizvodnja. Čeprav je izdelava takih materialov tehnološko in procesno 
zahteven postopek, njihovo pomanjkanje ni v proizvodnji ampak v pridobivanju 
surovin. Predvsem velik izziv predstavlja pridobivanje redkih zemelj. [26] 
 
Problem ni v njihovi redkosti. Kljub njihovemu imenu, so redke zemlje precej 
pogoste v zemljini skorji. Cerij z 68 ppm je 25-ti najpogostejši element v Zemljini 
skorji, tako pogost kot baker. [29, 30] 
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Slika 8: Pogostost elementov v zemljini skorji [29] 
 
Ampak za razliko od ostalih pomembnih industrijskih kovin, se lantanoidi ne 
združujejo skupaj do nastanka nahajališč rude. V redkih primerih, ko so mnogi 
lantanoidi prisotni v večjih količinah, tvorijo minerale in šele takrat se jih iz 
gospodarnega vidika izplača rudariti. Ker je takih nahajališč po svetu relativno 
malo, je temu primerna tudi cena redkih zemelj. [29, 31, 32] 
 
 
Slika 9: Zemljevid nahajališč redkih zemelj po svetu [33] 
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Poleg gospodarskih vidikov rudarjenje redkih zemelj predstavlja ogromen 
ekološki problem. Običajno se redke zemlje rudari z odprtim kopom, ki je posebej 
škodljiv za ekosistem. V okolje se sprosti velika količina prahu kovin, redkih 
zemelj in radionuklidov. Izkopani minerali vsebujejo nečistoče, ki se jih odstrani z 
rafinacijo. Pri tem nastajajo velike količine nevarnih strupenih odplak in izpustov. 
Ob nezadostnih regulacijah izkopa in stranskih produktov so tla posledično 
uničena in vsebujejo velik delež absorbiranih toksičnih delcev. Posledično je 
uničen tudi okoliški ekosistem. Taka področja so neprimerna za življenje mnoga 
leta po zaprtju rudnika. Največje izzive s tem ima Kitajska, ki ima tretjino vseh 
nahajališč redkih zemelj in njena zaloga predstavlja 90% vseh redkih zemelj na 
svetu. [34–37] 
 
Iz teh razlogov pride potreba po recikliranju stranskih produktov in odpadkov, ki 
vsebujejo redke zemlje, ki se jim v industriji ne moremo izogniti. Želja pride ne le 
zaradi zmanjšanja ekonomičnega vidika, ampak tudi zaradi čedalje bolj pereče 
ekološke problematike. Recikliranje bi pomenilo, da bi za isto količino produktov 
potrebovali manjšo količino naravnih surovin. To bi zmanjšalo škodljive vplive 
rudarjenja in vpliv nestabilnosti trga redkih kovin. [34] 
 
Težava pri ponovni uporabi se pojavi pri zahtevnih produktih. Stranski produkti 
ali odpadki ne vsebujejo samo čistih lantanoidov, ampak imajo zapleteno 
sestavo. Potrebno je izbrati primerno tehnologijo ali proces, ki bi omogočala 
njihovo recikliranje. Drug izziv se pojavi pri smiselnosti recikliranja, če se 
ekonomično izplača ločevanje redkih zemelj iz odpadkov in, če je ločevanje 
izvedljivo. Pomemben je tudi vpliv reciklirane surovine na produkt in če je sploh 
možna popolna ponovna izraba lantanoidov iz odpadkov. [34, 38] 
 
V prihodnosti bo morala človeška družba, zaradi izčrpanih naravnih virov, 
prestaviti usmerjenost iz izrabljanja naravnih surovin na recikliranje ali ponovno 
uporabo dotrajanih produktov in odpadkov. Takrat bodo do izraza prišle 
učinkovite in uporabne tehnike in procesi recikliranja 
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2. Namen naloge 
 
Nameravam uporabiti ostanke magnetov na osnovi Sm2Co17, oziroma magnetni 
prah. Iskal bom optimalne postopke ponovne uporabe tega materiala z uporabo 
različnih pogojev in na koncu preveril njihov vpliv na sam produkt. To bom določil 
s primerjavo magnetnih lastnosti izdelanega magneta in izhodnega magnetnega 
prahu. Izhodni prah bom najprej očistil ter s stiskanjem in sintranjem oblikoval. 
Za določanje vsebine bom uporabil elementno analizo kovin (magnet) in kisika 
(oksidacija materiala). Magnetne lastnosti bom preveril z VSM (prah) in 
permagrafom (magnet) ter vse primerjal z lastnostmi znanih industrijskih 
magnetov, katerih ostanki so naša izhodna snov. 
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3. Eksperimentalni del 
 
3.1 Priprava vzorca 
 
Analiziral sem brusno 'blato', ki je nastalo pri industrijskem postopku brušenja 
magnetov na osnovi Sm2Co17, ki pa bi se lahko ponovno uporabil. Brušenje ni 
potekalo v inertni atmosferi, tako da je snov prišla v stik z zrakom. 
Slika 10: Brusno blato na petrijevki 
 
Vzorec je bila gosta, težko mazava brozga črne barve z specifičnim vonjem.  
Glavni del trdne faze surovine je bil droben magnetni prah. Poleg tega so bile 
prisotne nečistoče, kot so trdne paličice rezalnih plošč, odkrušeni koščki 
magnetov in neznane trde granule. 
Vzorec je vseboval tudi tekočo fazo. Gre za hladilne tekočine in maziva, ki se jih 
uporablja pri brušenju. Prisotna je tudi voda. 
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3.1.1 Sušenje  
 
Za odstranjevanje tekoče faze sem se odločil za metodo sušenja v sušilniku pri 
50 °C do konstantne mase. Za preverjanje vpliva pogojev sušenja na končni 
produkt sem sušil na dva različna načina in sicer z navadnim sušilnikom in 
vakuumskim sušilnikom. Preverjal sem tudi vpliv na sušenje, če je vzorec prekrit 
z membrano, ki zadržuje trdno fazo in preprečuje kontaminacijo sušilnika. V 
mojem primeru sem uporabil papirnato brisačo.  
 
Preglednica 1: Začetne mase vzorcev pred sušenjem 
 
 
 
 
V suhe petrijevke sem zatehtal po 100 g vzorca. Pregledal sem nanešeno brozgo 
in odstranil večje nečistoče ter vzorec enakomerno razporedil po površini. Vsako 
drugo petrijevko sem pokril s papirjem. Označil in stehtal sem petrijevke.  
Za sušenje v navadnem sušilniku sem predčasno nastavil temperaturo sušenja 
in počakal do vzpostavitve temperature. Vstavil sem vzorec in ga sušil eno 
minuto.  Nato sem vzorec ponovno stehtal, in  zopet vstavil v sušilnik še za eno 
minuto. To sem ponovil večkrat do konstantne mase 
Podobno sem sušil tudi v vakuumskem sušilniku.  
Po koncu sušenja sem stresel vsebino petrijevke v prahovko in jo vstavil v suho 
komoro, kjer sem pustil, da se je prah dokončno ohladil v inertni atmosferi. 
Hlajenje je trajalo 10 minut. 
 
 
3.1.2 Vlivanje prahu v kalup 
 
Za merjenje magnetnih lastnosti prahu sem uporabil magnetometer za tresoče 
vzorce (VSM). Ker zaradi visečega mesta merjenja prašnate vzorce ni mogoče 
analizirati, se je prah oblilo s plastično maso, 'VercoCit-2 Powder’ proizvajalca 
Struers. 
Vzorce sem pripravil na izotropen in anizotropen način. Za izotropen način sem 
pustil, da se je plastična masa posušila na zraku. Za anizotropen način pa sem v 
času sušenja plastične mase na magnetne delce prahu vplival v zunanjem 
brez s papirjem brez s papirjem
m začetna [g] 97,61 97,00 94,44 100,46
Navaden sušilnik Vakuumski sušilnik
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magnetnem polju. Za anizotropen način sem uporabil elektromagnet in trajni 
magnet, da sem delce usmerili v določeno smer. Pustil sem, da se je plastična 
masa posušila v obeh primerih. Čas sušenja je bil odvisen od tega kako gosta je 
bila plastična masa in je trajalo od 10 do 30 minut 
 
Preglednica 2: Mase prahu uporabljene za pripravo vzorcev 
 
 
Vzel sem nastavke za VSM in jih navil na podstavke. Na papir sem na analitski 
tehtnici natehtal 100 mg prahu. Ta prah sem nato previdno stresel v plastičen 
nastavek. V plastičnem kozarcu sem pripravil polimerno tekočino. Najprej sem 
stresel trdno fazo in dolil še tekočo fazo. Tekočino in prah sem nato med 
mešanjem dodajal dokler nisem dobil primerno goste tekočine. Kapljico tekočine 
sem kanil v plastičen nastavek in s tankim kosom žice premešal tekočino s 
prahom. Kanil sem še nekaj kapljic do polnega nastavka. Za izotropen način sem 
vzorce pustil v digestoriju, medtem ko sem polovico vzorcev za anizotropen način 
postavil med pola trajnega magneta in drugo polovico privil med elektromagneta 
VSM-ja pri danih pogojih. Počakal sem, da se je plastična masa strdila. 
 
 
3.1.3 Stiskanje  
 
Pred sintranjem sem prah stisnil v valje s premerom 9 mm. Prav tako sem jih 
pripravil na izotropen in anizotropen način. 
Na tehtnici sem na papir natehtal približno 2,5 g vzorca in ga stresel v teflonski 
valj primernih dimenzij.  
Za izotropen način sem valj nato postavil v tlačno stiskalnico in stiskal do tlaka 
2,5 bar. 
Za anizotropen način sem vzorec pripravil tako, da sem valj z vzorcem postavil v 
elektromagnetni pulzer, ki doseže 5 Tesla in ga dvakrat namagnetil. Nato pa sem 
vzorec v kalupu ročno stisnil in postavil v tlačno stiskalnico, kjer sem ga stisnil do 
tlaka 2,5 bar.  
 
 
m [g] 0,0956 0,0966 0,1025 0,1023 0,0990 0,0991
Izotropen način Anizotropen način
Digestorij VSM Magnet
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3.2 Sintranje s SPS metodo 
 
Stisnjen briket sem skrbno ovil okoli oboda z grafitno folijo in en konec tudi pokril 
z okroglim kosom iste folije. Vzel sem grafitni kalup s primerno širino odprtine in 
jo na pol zapolnil z grafitnim batom. Z druge strani sem v luknjo previdno vstavil 
ovit briket tako da je bil prekriti konec briketa gledal notri. Nepokriti konec sem 
prav tako pokril z grafitno folijo in nato v luknjo vstavil še drug bat.  
Slika 11: Skica pripravljenega modela 
 
Odprl sem vrata komore in zaprl ventil stiskalnice. Na spodnji del stiskalnice sem 
postavil model, ga zaprl in stisnil stiskalnico.  Čez odprtino komore sem nato 
postavil ščit, zaprl ventil za dotok zraka, vklopil vakuumsko črpalko in zagnal 
sintranje.  
 
Preglednica 3: Temperaturni pogoji sintranja 
 
 
800°C 900°C 1000°C
t (min) T (°C) F (kN) t (min) T (°C) F (kN) t (min) T (°C) F (kN)
1 0 3,9 1 0 3,9 1 0 3,9
7 700 3,9 8 800 3,9 9 900 3,9
1 790 3,9 1 890 3,9 1 990 3,9
1 800 3,9 1 900 3,9 1 1000 3,9
1 800 3,9 1 900 3,9 1 1000 3,9
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Po zaključku sem čakal, da je temperatura znotraj komore padla na 150 °C in 
zaprl vakuumski ventil ter ugasnil črpalko. Ko se je tlak znotraj komore izenačil z 
zunanjem, odprl vrata in umaknil ščit. Dvignil sem zgornji del stiskalnice in 
odstranil model z vzorcem.  
Previdno sem odstranil oba bata in vzorec iz modela. Počakal sem da se je 
vzorec povsem ohladil in nato z nožem odstranil grafitno folijo z vzorca, čemur je 
sledilo še brušenje. 
 
 
3.3 Merjenje magnetnih lastnosti prahu z VSM 
 
Metoda merjenje magnetnih lastnosti z VSM je primerna za material nepravilnih 
ali neznanih oblik, zato sem jo uporabil za analizo prahu. 
 
Pred merjenjem je potrebno aparaturo umeriti. To sem storil s standardom – 
nikljevo kroglico.  
Slika 12: Prikaz vzorca med tuljavama 
 
Zagnal sem stresalnik, ki je začel tresti palčko in meriti magnetno polje vzorca. 
Na ekranu se mi je prikazala vrednost signala standarda.  
Kalibraciji je sledilo merjenje vzorca. Podstavek s plastično maso in vzorcem 
prahu sem najprej postavil v elektromagnetni pulzer, kjer sem ga dvakrat 
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namagnetil na 5 Tesla. Tak podstavek sem nato privil na palčko, ki sem jo vstavil 
v glavo aparature in obrnil tako da so bili poli namagnetenega vzorca in tuljave 
poravnani. Vklopil sem stresalnik vzorca. Po končanih meritvah sem ugasnil 
stresalnik in odstranil vzorec iz aparature. 
 
 
Slika 13: Magnetometra z vibracijskim vzorcem (VSM) 
 
 
3.4 Merjenje magnetnih lastnosti magnetov s permagrafom 
 
Metoda merjenje magnetnih lastnosti s permagrafom je hitrejša kot z VSM, 
ampak vzorec mora biti trden kos materiala pravilne oblike. Izdelani magneti so 
imeli obliko valja. 
 
Vzorec sintranega magneta sem najprej z elektromagnetnim pulzerjem dvakrat 
namagnetil na 5 Tesla. Namagneten vzorec sem nato postavil na spodnji del 
stiskalnice aparature in okoli namestil tuljavo. Po končanih meritvah sem odvil 
stiskalnico in odstranil vzorec iz aparature 
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Slika 14: Permagraf 
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4. Rezultati in razprava 
 
4.1 Analize in ugotovitve 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Slika 15: Pogled vzorca pod elektronskim mikroskopom 
 
Preglednica 4: Elementarna analiza vzorca  
 
 
Rezultati elementarne analize dokazujejo da imamo v vzorcu magnet samarij-
kobalt. Iz deležev lahko sklepamo na Sm2(Co,Fe,Cu,Zr)13,8. Magnet vsebuje 
okoli 25 utežnih % samarija. Razmerje med množinskimi deleži atomov je 13,8 in 
se nahaja v območju 13 do 17 atomov prehodnih kovin na dva atoma samarija, 
kar je značilno za fazo 2:17. Ker pa so magneti SmCo večfazni, nam majhna 
Element w [%] x [%] Element w [%] x [%]
Fe 17,75 22,35 Fe 16,81 21,40
Co 49,52 59,11 Co 48,77 58,82
Cu 4,06 4,50 Cu 3,86 4,32
Zr 2,10 1,62 Zr 3,33 2,59
Sm 26,57 12,43 Sm 27,23 12,87
EDS analiza 2EDS analiza 1
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vrednost pokaže prisotnost faze 1:5. Tako sem ugotovil, da ima moj prah 
kompleksno strukturo in vsebuje vsaj ti dve fazi. 
 
Z aparaturo ELTRA ONH-2000 so izmerili delež kisika in dobili vrednost 5%. Ker 
pa je vpliv ozadja na meritev zelo velik je taka vrednost zelo nenatančna in 
predvidevajo, da je v vzorcu od 3-5 utežnih % kisika. Vrednost kisika je večja, kot 
jo navadno vsebujejo tovrstni magneti, ki je 0,3 masnih %. Oksidacija je verjetno 
potekla med postopkom brušenja ali kmalu po njem.  
 
 
4.2 Sušenje 
 
 
Slika 16: Relativne mase prahu sušenja pri 50 °C 
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Slika 17: Sušilne hitrosti sušenja pri 50 °C 
 
Preglednica 5: Rezultati sušenja 
 
 
Vakuumsko sušenje je bolj učinkovito od navadnega in vzorec posuši hitreje. 
Pri navadnem sušenju sta povišana temperatura in ventilacija najpomembnejša 
dejavnika. Papir ovira prehajanje vlage v okolico in mešanje zraka 
Pri vakuumskem sušenju pa sušenje najbolj vpliva znižan tlak. Papir ne ovira 
prehajanja vlage, zaradi razlike v pritisku na obeh straneh. 
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brez papirna prisača brez papirna prisača
m začetna [g] 97,61 97,00 94,44 100,46
m končna [g] 66,58 66,33 64,53 69,42
w vlage [%] 31,79 31,62 31,67 30,90
t [min] 160 340 90 110
Navaden sušilnik Vakuumski sušilnik
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4.3 Priprava vzorcev za merjenje magnetnih lastnosti na VSM 
 
Preglednica 6: Mase prahu uporabljene za vlivanje v kalup in merjenje na VSM 
 
 
 
4.4 Sintranje 
 
Preglednica 7: Mase prahu uporabljene za stiskanja na stiskalnici in sintranje 
  
Izotropen način Anizotropen način 
800°C 900°C 1000°C 800°C 900°C 1000°C 
m (g) 2,5652 2,2670 2,2587 2,3747 2,2947 2,3899 
 
Preglednica 8: Gostote izdelanih magnetov 
  
Izotropen način Anizotropen način 
800°C 900°C 1000°C 800°C 900°C 1000°C 
d [mm] 9,67 9,67 9,69 9,64 9,61 9,68 
h [mm] 5,38 4,13 3,78 5,00 4,27 4,02 
m [g] 2,5652 2,2670 2,2587 2,3747 2,2947 2,3899 
       
ρ [g/ml] 6,492 7,474 8,103 6,507 7,409 8,078 
 
Nepričakovano se gostote spreminjajo pri različnih temperaturah sintranja. Pri 
višjih temperaturah dosežemo večjo gostoto. Gostota industrijsko izdelanih 
magnetov je od 8,2 - 8,4 g/ml. Z sintranjem pri 1000°C se približujemo temu 
območju. 
 
 
 
 
 
 
Navaden Vakuum Navaden Vakuum Navaden Vakuum
m [g] 0,0956 0,0966 0,1025 0,1023 0,0990 0,0991
Izotropen način Anizotropen način
Digestorij VSM Magnet
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4.5 Merjenje magnetnih lastnosti prahu 
 
 
Slika 18: Magnetizacije prahu sušenega v digestoriju 
 
 
Slika 19: Magnetizacije prahu sušenega med trajnima magnetoma 
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Slika 20: Magnetizacije prahu sušenega v VSM 
 
 
Slika 21: Primerjave magnetizacije vseh prahov 
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Preglednica 9: Preglednica koercitivnosti (Hc) in magnetnih remanenc (Mr) prahu 
  
Izotropen način Anizotropen način 
Digestorij VSM Magnet 
Navaden Vakuum Navaden Vakuum Navaden Vakuum 
Hc [kA/m] 885 880 890 875 875 875 
Mr [Tesla] 0,428 0,454 0,466 0,467 0,580 0,516 
 
Magnetne lastnosti prahu sem posnel z magnetometrom za tresoče vzorce, ki je 
lahko posnel celotno histerezno zanko. 
 
Grafi prikazujejo podobne rezultate pri različnih pogojih sušenja. Iz grafov je 
razvidno da ima prah posušen z vakuumskim sušilnikom rahlo večjo magnetno 
moč, kot tisti posušen v navadnem sušilniku. Razlog za to je lahko bolj suh prah, 
saj je magnetizacija odvisna od mase vpetega materiala.  
 
Preglednica prikazuje skoraj enake koercitivnosti in odstopanja magnetnih 
remanenc. Koercitivnost je pri vseh načinih priprave vzorca podobna, magnetna 
remanenca pa se razlikuje; najmanjša je pri vzorcu pripravljenim v digestoriju, 
medtem ko pa je občutno večja pri vzorcu pripravljenem v VSM. 
 
Histerezne zanke niso centrirane in se tudi ne stikajo. Razlog za to je ker se 
vzorec najprej namagneti s 5 Tesla ( in tako velikega pola VSM se doseže. Če bi 
bila moč začetnega namagnetenja v območju moči VSM, potem bi bila histerezna 
zanka stikajoča in centrirana. 
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4.6 Merjenje magnetnih lastnosti magnetov 
 
 
Slika 22: Magnetizacije magneta sintranega pri 800 °C 
 
 
Slika 23: Magnetizacije magneta sintranega pri 900 °C 
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Slika 24: Magnetizacije magneta sintranega pri 1000 °C 
 
 
Slika 25: Primerjave magnetizacije vseh magnetov 
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Preglednica 10: Preglednica koercitivnosti (Hc) in magnetnih remanenc (Mr) 
magnetov 
 
 
Magnetne lastnosti sintranih magnetov sem posnel s permagrafom, ki je podal 
samo krivuljo razmagnetenja. Za določanje fizikalnih lastnosti, kot sta magnetna 
remanenca in koercitivnost, je pomemben samo drugi kvadrant krivulje. 
 
Graf prikazuje rahla odstopanja rezultatov pri različnih temperaturah sintranja. 
Magnetna remanenca je podobna med vsemi meritvami. Medtem ko se 
koercitivnosti razlikujejo med vsemi meritvami, se vidi njihovo podobnost med 
meritvami magnetov sintranih pri istih temperaturah. Iz tega se lahko sklepa, da 
ima temperatura sintranja vpliv na  koercitivnost magnetov. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
800°C 900°C 1000°C 800°C 900°C 1000°C
Hc [kA/m] 16,1 12,1 7,8 15,7 11,0 8,0
Mr [Tesla] 0,408 0,465 0,335 0,374 0,429 0,426
Izotropen način Anizotropen način
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4.7 Primerjava 
 
 
Slika 26: Primerjave magnetnih lastnosti povprečnih vrednosti prahu in 
magnetov 
 
Preglednica 11: Preglednica koercitivnosti (Hc) in magnetnih remanenc (Mr) 
povprečnih vrednosti 
 
 
Graf prikazuje veliko razliko med magnetnimi lastnostmi prahu in magneta. 
Krivulje kažejo podobne vrednosti magnetnih remanenc, kar pomeni, da ima 
recikliran magnet približno tako magnetno moč kot prah, ki smo ga uporabili za 
izdelavo. Velike razlike se pokažejo pri koercitivnosti, ki nam pove zmožnost 
magneta da obdrži magnetno polje. Medtem ko ima prah primerljivo koercitivnost 
s podobnimi trajnimi magneti, ima reciklirani magnet zelo slabe vrednosti.  
 
Podobna magnetna remanenca prahu in magneta nakazuje, da med našo 
obdelavo ni bilo bistvenega zunanjega kemijskega vpliva na začetni material. Če 
bi potekla večja kemijska sprememba, na primer oksidacija med sintranjem, bi 
imel produkt bistveno slabšo magnetno moč.  
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Velike spremembe koercitivnosti kažejo na porušenje prejšnje magnetne 
povezave med in/ali znotraj kovinskih enot/domen strukture. Produkt je tekom 
recikliranja popolnoma izgubil zmožnost ohranjanja magnetne moči. Razlog za 
porušenje prejšnjega stanja so lahko kovinski oksidi, ki so bili prisotni pred našo 
obdelavo na površini prahu. Ob sintranju in delnem taljenju so taki delci prešli v 
notranjost ali pa so se ob ostrih pogojih stiskanja in sintranja spremenile kemijske 
vezi, kar lahko negativno vplivajo na magnetne interakcije. 
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5. Zaključek 
 
Začetni prah, ki sem ga uporabil ima razmerje med kovinskimi atomi 
Sm2(Co,Fe,Cu,Zr)13,8 in je imel zapleteno, večfazno strukturo sestavljeno vsaj iz 
dveh faz 1:5 in 2:17, ki predstavljata razmerje med lantanoidnimi in prehodnimi 
kovinskimi atomi. Prah ima primerljive magnetne lastnosti s podobnimi magneti. 
 
Ta prah sem predelal v nov produkt s stiskanjem in sintranjem na 800-1000 ºC. 
Produkt ima podobno magnetno moč kot prah, vendar bistveno slabšo 
koercitivnost, kar namiguje na spremembo v  strukturi med kovinskimi atomi v 
magnetu. Produktu se kemijska sestava med obdelavo verjetno ni spremenila, 
saj sem prah hranil v suhi komori in sintranje je potekalo v argonovi atmosferi, 
tako da ni moglo priti do oksidacije.  
 
Analize prahu so pokazale do 18-krat večjo vsebnost kisika (razlika v masnih 
deležih kisika je 0,003/0,050), kot jo vsebujejo magneti te vrste. Ta kisik je 
verjetno prišel v vzorec med brušenjem, kjer ni bilo inertnega okolja. Kovinski 
oksidi za razliko od elementarnih kovin nimajo magnetnega značaja. Vsebnost 
kisika je kljub temu bistveno nižja kot je v samih kovinskih oksidih, zato sklepamo, 
da je oksidna plast verjetno samo na površini in ni vplivala na strukturo v 
notranjosti. Tako ima prah primerljive magnetne lastnosti. Ob sintranju in delnem 
taljenju takega prahu sem oksidne nečistoče vnesel v sredino kristalne strukture, 
kjer ob tako ostrih pogojih tudi reakcije v trdnem potekajo bistveno hitreje kot pri 
sobnih pogojih. To ima velik vpliv na prvotno strukturo in s tem spremenjene 
magnetne lastnosti.  
 
Poleg oksidov so bile prisotne tudi druge nečistoče, ki so ostale v trdni fazi pri 
sušenju. Že sam prah je vseboval nečistoče. Nečistoče v magnetu imajo velik 
vpliv v že zelo majhnih koncentracijah. Vir nečistoč je bil tudi sam proces 
industrijskega brušenja, pri katerem je nastal prah in se jim je zelo težko izogniti. 
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